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(57) Abstract 



Water-redispersihle granules including at least one active material in the form of a hydrophobic liquid, at least one non-ionic surfactant 
selected from polyoxyalkylene derivatives, and at least one water-soluble compound selected from polyelectrolytes belonging to the weak 
polyacid family, are disclosed. A method for preparing such granules by preparing an aqueous emulsion of at least one active material, at 
least one non-ionic surfactant and at least one water-soluble compound, and drying the resulting emulsion, is also disclosed. 

(57) Abre^ 

La presente invention a pour objet des granule's redispersables dans 1'eau comprenant au moins une matiere active sous forme de 
liquide hydrophobe, au moins un tensio-actif non ionique choisi parmi les derives polyoxyalkyMnes, au moins un compost hydrosoluble 
choisi parmi les polyelectrolytes appartenant a la famille des polyacides faibles. L' invention a de meme pour objet un precede' de preparation 
de tel8 granules consistant a mettre en oeuvre les 6 tapes suivantes: on prtpare une emulsion dans l'eau d'au moins une matiere active, d'au 
moins un tensio-actif non ionique, d'au moins un compose" hydrosoluble, on seche 1 'emulsion ainsi obtenue. 
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GRANULES REDiSPERSABLES DANS L'EAU COMPRENANT 

UNE MATIERE ACTIVE SOUS FORME UQUIDE 
ET UN TENSIO-ACTIF NON IONIQUE DU TYPE ALCOXYLES 

5 

La prdsente invention a pour objet des granulds redispersables dans Peau 
comprenant una matidre active sous forme liquids, leur procddd de prdparation et leur 
utilisation. 

Dans certains domaines, comma par example ceux de ralimentaire, de la 
10 cosmdtique ou des peintures, on est conduit & preparer des formulations & partir de 
matures actives sous la forme de liquide hydrophobe. L'une des possibil*rt6s de 
formulation est de prdparer des Emulsions huile dans eau de telles matures. 

Cependant, on se trouve en face de probldmes lids d la stability au stockage de 
ces dmulsions. En effet, il est courant de constater une separation de phases plus ou 
15 moins importante des constituants de rdmulsion. En outre, on peut dtre confronts d des 
probldmes de deactivation de la matidre active, ladite matidre active pouvant se 
ddgrader par hydrdyse lors du stockage. 

Enfin, il n'est pas d ndgliger le fait que pour dtre facilement manipulates et 
pompables de telles formulations prdsentent des teneurs relativement peu dlevdes en 
20 matidre active et une quantitd cf eau importante. 

La prdsente invention a done pour objectif de proposer une alternative originate 
aux probldmes mentionnds ci-dessus en ce sens que les formulations proposdes sont 
des poudres contenant des concentrations dlevdes en matidre active inhialement sous 
forme de liquide hydrophobe. 
25 Ainsi, elle a pour objet des granulds redispersables dans I'eau comprenant : 

* au moins une matidre active sous forme de liquide hydrophobe, 

* au moins un tensio-actif non ionique choisi parmi les ddrivds polyoxyalkyldnds, 

- au moins un composd hydrosoluble choisi parmi les polydlectrolytes appartenant 
d la familie des polyacides f aibles. 

30 L'invention a de mdme pour objet un proeddd de prdparation de tels granulds 

consistant d mettre en oeuvre les dtapes suivantes : 

- on prdpare une dmulsion dans I'eau d'au moins une matidre active, d'au moins 
un tensio-actif non ionique, d'au moins un composd hydrosoluble, 

- on sdche rdmulsion ainsi obtenue. 

35 Les granulds selon la prdsente invention prdsentent de nombreux avantages. 

Tout (fabord. leur mise en forme permet tfdvrter tous les probldmes dus d remploi 
cfdmulsions. Ainsi, les probldmes cfinstabilitd au stockage sont dvitds, tels que 
notamment le crdmage, la floculation, le mOrissement et la coalescence. Ces diffdrents 
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phenomenes sort decrtts dans "ENCYCLOPEDIA of EMULSIONS TECHNOLOGY", 
volume 1 par Paul BECHER aux editions MARCEL DEKKER INC., 1 983. 

Un autre avantage de la presente invention est que les concentrations en matieres 
actives peuvent etre tres elev6es en comparaison avec les emulsions. Par consequent, 
lors de ('utilisation de ces granules, une plus faible quantite de granules sera suffisante. 

Par ailleurs, la miss en forme selon rinvention permet de resoudre le probleme de 
la desactivation de la matiere active lorsque celle-ci est sensible a I'hydrolyse. 

La presente invention permet aussi de disposer cfune preformulation sous forme 
de granules, done plus facilement utilisable que des emulsions par exemple dans le cas 
ou ladrte preformulation est ajoutee a une formulation en poudre. 

En outre, les granules selon rinvention, prepares a partir (fune emulsion, 
presentent ravantage de se redisperser spontanement dans reau. pour donner a 
nouveau une emulsion presentant une granulometrie voisine de celle de Emulsion 
inrtiale. 

Enfin, la presente invention propose une solution aux problemes de la mise en 
forme de produits liquides qui sort habituellement formulas par absorption sur un 
support. Ces formulations sort souvent peu concentrees en matiere active et il pert se 
produire une separation de phases entre le support et la matiere active par migration de 
la matiere active au cours du stockage. 

Mais d'autres avantages et caracteristiques apparaltront plus clairement a la 
lecture de la description et des exemples qui vont suivre. 

Ainsi que cela a ete indique auparavant. les granules selon rinvention 
comprennent au moins une matiere active sous la forme tfun liquid© hydrophobe. 

Toutes les matieres actives conviennent a rinvention dans la mesure ou elles se 
presentent a temperature ambiante sous forme de liquide non miscibie ou tres 
faiblement miscibie dans Teau ou sous une forme soiubiGsee dans un sofvant organique. 

Par faiblement miscibie. on entend des matieres actives dont la solubilrte dans 
I'eau ne depasse pas 10 % en poids. 

Par la suite, on entendra par matiere active, sort la matiere active pure, sort la 
matiere active solubilisee dans un solvant, soit un sorvant 

A titre d'exemple de matieres actives dans le domaine de I'alimentaire, on pert 
citer les mono-, di- et triglyc6rides. les huiles essentielles, les aromes. les colorants. 

A titre d'exemple de matidres actives dans le domaine de la cosmetique on pert 
citer les huiles silicones appartenant par exemple a la famille des dimethicones. 

A titre d'exemple de matieres actives convenables pour la realisation de 
rinvention. dans le domaine des peintures. on pert citer les resines alkydes. les resines 
epoxy. les isocyanates bloques ou non. 
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Dans le domains du papier, on peut citer £ titre cfexemple les r6sines de collage et 
d'hydrofugation telles que le dimdre cfalkylcetene (AKD) ou Fanhydride alc6ny1e 
succinique (ASA). 

Dans le domains de la d6tergence ( on peut mentionner en tant que matidre active 
possible les antimousses silicones. 

II est de mdme possible (futiliser des matidres actives telles que les lubrifiants 
pour le travail ou la deformation des materiaux. 

Lorsque la matid r e active est un sotvant ou un melange de solvants, on met en 
oeuvre des solvants pas ou peu miscibles dans reau au sens indique pr6c6demment 
Parmi les solvants susceptibles d'etre utilises, on peut titer les solvants mis en oeuvre 
pour le nettoyage ou le ddcapage, tels que les coupes petrolidres aromatkjues, les 
composes terp6niques com me le D-limondne, ou encore le L-limondne, ainsi que les 
solvants comme le Solvesso* Conviennent aussi comma solvants, les esters 
aliphatiques, comme les esters m6thyiiques d'un melange cfacides ac6tique, succinique 
et glutarique (melange cfacides sous-produrt de la synthase du Nylon), les huiles comme 
I'huile de vaseline, et les solvants chlor6s. 

Bien 6videmment. cette lists n'est donn6e qu'A titre indicatif et ne saurait fitre 
exhaustive. 

Les matidres actives peuvent 6tre mises en oeuvre telles quelles ou encore en 
prfisence d'un solvant organique. Plus particulidrement, ce solvant est choisi parmi les 
produits non solubles ou peu miscibles dans I'eau. 

Par exemple, on peut mentionner les huiles min6rates, les mono- di- et 
triglycerides d'actdes gras satur6s ou insaturds ; il peut s'agir de triglycerides de 
synthase ou naturels, les coupes p6troli6res aromatiques, les composes terpeniques (D- 
limondne, L-limon6ne>, les esters aliphatiques et les solvants chlor6s. 

Les granules selon (Invention comprennent en outre au moins un tensioactif non 
ionique choisi parmi les derives polyoxyalkyien6s. 

Plus particulidrement, on peut citer : 

- les alcoots gras 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s 

- les triglycerides 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s 

- les acides gras ethoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s 

• les esters de sorbitan 6thoxyl6s ou ethoxy-propoxyies 

- les amines grasses 6thoxyl6es ou 6thoxy-propoxyl6es 

- les di(ph6nyM ethyl) phenols 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s 

• les tri(ph6nyH 6thyl) phenols 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s 

• les alkyls phenols 6lhoxyl6s ou ethoxy-propoxyies 

Le nombre de motifs oxy6thyl6ne (OE) et/ou oxypropyldne (OP) de ces tensio- 
actifs non ioniques varie habituellement de 2 & 100 selon la HLB (balance 
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hydrophilie/lipophili ) souhaitee. Plus particulierement, le nombre de motifs OE etfou OP 
se situ entre 2 et 50. De preference, le nombre de motifs OE et/ou OP est compris 
entre 10et50. 

Les alcoots gras ethoxyles ou ethoxy-propoxyles comprennent generalement de 6 
a 22 atomes de carbone, les motifs OE et OP etant exclus de ces nombres. De 
preference, ces motifs sont des motifs ethoxyles. 

Les triglycerides ethoxyles ou ethoxy-propoxyles peuvent etre des triglycerides 
d'origine vegetale ou animate (tels que le saindoux, le suif, rhuile (farachide. rhuile de 
beurre. rhuile de graine de coton, rhuile de lin. I'huile dWive, rhuile de poisson, I'huile de 
palme. I'huile de pepin de raisin, I'huile de soja. rhuile de ricin, rhuile de colza, I'huile de 
coprah, rhuile de noix de coco et sont de preference ethoxyles. 

Les acides gras ethoxyles ou ethoxy-propoxyles sont des esters d'acide gras (tels 
que par example racide oleique, I'acide stearique). et sont de preference ethoxyles. 

Les esters de sorbitan ethoxyles ou 6thoxy-propoxyles sont des esters du sorbitol 
cyclises d'acide gras comprenant de 10 a 20 atomes de carbone comme racide 
laurique, I'acide stearique ou I'acide oleique, et sont de preference ethoxyles. 

Le terme triglyceride ethoxyle vise dans la presente invention, aussi bien les 
produits obtenus par ethoxylation d'un triglyceride par Toxyde d'ethylene que ceux 
obtenus par transesterification d'un triglyceride par un poiyethyleneglycol. 

De meme, le terme acide gras ethoxyle indue aussi bien les produits obtenus pas 
ethoxylation dun acide gras par I'oxyde d'ethylene que ceux obtenus par 
transesterification d'un acide gras par un poiyethyleneglycol. 

Les amines grasses ethoxyles ou ethoxy-propoxyles ont generalement de 10 a 22 
atomes de carbone. tes motifs OE et OP etant exclus de ces nombres, et sont de 
preference ethoxyles. 

Les alkylphenols ethoxyles ou ethoxy-propoxyle sont generalement 1 ou 2 
groupes alkyles. lineaires ou ramifies, ayant 4 a 12 atomes de carbone. A litre 
d'exemple on peut citer notamment les groupes octyles, nonyles ou dodecyles. 

A titre d" exemples de tensio-actifs non ioniques du groupe des alkylphenols ethoxy 
ou ethoxy-propoxyles, des di(phenyt-1 ethyl) phenols ethoxyles et des tri(phenyl-1 ethyl) 
phenols ethoxy ou ethoxy-propoxyles, on peut citer notamment le di(phenyt-1 
ethyDphenol ethoxyle avec S motifs OE, le <fi(ph6nyl-1 ethyDphenol ethoxyle avec 10 
motifs OE, le tri(phenyl-1 ethyDphenol ethoxyle avec 16 motifs OE. le tri(phenyl-1 
ethyDphenol ethoxyle avec 20 motifs OE. le tri(phenyH ethyDphenol ethoxyle avec 25 
motifs OE. le tri(phenyM ethyDphenol ethoxyle avec 40 motifs OE. les tri(phenyl-1 
ethyflphenols ethoxy-propoxyles avec 25 motifs OE + OP. le nonylphenol ethoxyl6 avec 
2 motifs OE, le nonylphenol ethoxyle avec 4 motifs OE. le nonylphenol ethoxyle avec 6 
motifs OE, le nonylphenol ethoxyle avec 9 motifs OE. les nonylphenols ethoxy- 
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proposes avec 25 motifs OE + OP, les nonylphenols elhoxy-propoxyles avec 30 motifs 
OE + OP, les nonylphenols ethoxy-propoxyles avec 40 motifs OE + OP. les 
nonylphenols elhoxy-propoxyles avec 55 motifs OE + OP, les nonylphenols ethoxy- 
propoxyles avec 80 motifs OE + OP. 
5 Les granules redispersables selon rinverrtion comprennent en outre au moins un 

compose hydrosoluble choisi parmi les polyelectrolytes appartenant a la famille des 
pdyacides faibles. Plus particulierement, ce compose est un solide. 

Selon un mode de realisation particulier de rinverrtion, ce compose hydrosoluble 
est choisi parmi les polyelectrolytes de nature organique issus de la polymerisation de 
10 monomeres qui ont la formula generate suivante : 



formula dans laquelle Ri, identiques ou differents represented H. CH3, CO2H, (CH2) n 
CO2Havecn = 0a4. 

A titre d'exemples non limitatrfs, on peut citer les acides arytique, metacrylique, 
maleique, fumarique, itaconique, crotonique. 

Conviennent egalement a I'invention, les copolymeres obtenus a partir des 
monomeres repondant a la formula generate precedente et ceux obtenus a raide de ces 
monomeres et d'autres monomeres. en particulier les derives vinyliques comme les 
alcools vinyliques et les vinyl amides telle que la vinylpyrrolidinone. On peut egalement 
citer les copolymeres obtenus a partir cfalkyle vinyl ether et d'acide maleique ainsi que 
ceux obtenus a partir de vinyl styrene et d'acide maleique qui sont notamment decrits 
dans rencyclopedie KIRK-OTHMER intitule 'ENCYCLOPEDIA OF CHEMICAL 
TECHNOLOGY" - Volume 18-3 erne edition - Wiley interscience publication - 1982. 

Conviennent egalement a I'invention les polymeres peptidiques derives de la 
polycondensation d'acides amines, notamment de I'acide aspartique et glutamique ou 
des precurseurs des diaminodiacides. Ces polymeres peuvent etre aussi bien des 
homopolymeres derives de Tacide aspartique ou glutamique que des copolymeres 
derives de I'acide aspartique et de Tacide glutamique en proportions quelconques. ou 
des copolymeres derives de I'acide aspartique et / ou glutamique et d'aminoacides 
autres. Parmi les aminoacides copolymerisables, on peut citer la glycine. I'alanine. la 
leucine, fisoleucine, la phenyl alanine, la methionine. Thistidine. la proline, la lysine, la 
serine, la threonine, la cysteine... 

Les polyelectrolytes pref eres presentent un degre de polymerisation faiole. 
La masse moleculaire n poids des polyelectrolytes est plus particulierement 
inferieure a 20000 g/mole. De preference, elle est comprise errtre 1000 et 5000 g/mole. 
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Bien entendu, il est tout a fait envisageabJe rfutiBser ces differents types de 
composes hydrosolubles en combinaison. 

Les granules redispersables de la presente invention peuvent contenir en outre un 
tensio-actif supplementaire ionique. 

Les tensio-actifs supplemental ioniques peuvent phis particulierement etre 
des agents tensio-actifs amphoteres. les alkyl-betames, les aJtydimethylbetaines. les 
alkylamidopropylbetaines. les alkylamido-propyldimfithylbetaines, les alkyttrimethyt- 
sulfobetaines. les derives tfimidazoline tels que les aJkytamphoacetates, 
alkylamphodiacetates. alkylampho-propionates, alkyl-amphodipropionates. les 
aikylsultalnes ou les alkylamidopropyl-hydroxysultaines. les produits de condensation 
d'acides gras et tfhydrolysats de proteines. les derives amphoteres des alkylpotyamines 
comme I'Amphionic XL® commercialise par Rhone-Poulenc. Ampholac 7TVX® et 
Ampholac 7C/X® commercialisms par Berol Nobel. 

Les granules selon Invention peuvent en outre comprendre au moins un tensio- 
actif supplementaire anionique. 

On peut utiliser a ce titre des sels hydrosolubles cfalkyisulfates, 
tfalkylethersuWates. les alkylisethionates et les alkyltaurates ou leurs sels. les 
alkylcarboxylates. les alkylsulfosuccinates ou les alkyteuccinamates, les 
alkylsarcosinates, les derives alkyles (Jhydrolysats de prot6ines, les acylaspartates, les 
phosphates esters d'alkyle et/ou tfalkylether et/ou tfalkylarylether. 
Le cation est en general un metal alcalin ou alcaJino-terreux, tels que le sodium, le 
potassium, le fithium, le magnesium, ou un groupement ammonium NR4+ avec R, 
identiques ou differents. representant un radical alkyle substitue ou non par un atome 
d'oxygene ou cfazote. 

II est possible d'ajcuter aux granules redispersables selon Hnvention. tout additif 
classique selon le domaine (fapplication de ces demiers. 

Comme cela a et6 indiqud auparavant, les granules redispersables selon 
I'invention, presentent des teneurs elevees en matiere active. 

Ainsi, la teneur en matiere active est comprise, de maniere avantageuse, entre 40 
et 90 parties en poids dans le granule. Selon un mode de realisation particulier de 
I'invention, la teneur en matiere active est superieure a 50 parties en poids. De 
pr6f6rence, cette teneur est d'au moins 70 parties en poids. 

La quantrte de tensio-actif non ionique varie entre 1 et 20 parties en poids dans le 
granuld. De preference, cette teneur est comprise entre 2 et 10 parties en poids. 

La quantite de compose hydrosoluble varie entre 7 et 50 parties en poids dans le 
granule. Selon une variante particuliere, cette quantite est comprise entre 8 et 25 parties 
n poids. 
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Le rapport ponddral des concentrations entre le tensio-actif non ionique ot le 
compose hydrosoluble, est compris entre 30 / 70 et 1 0 / 90. 

Dans le cas oD les granules redispersables de finvention comprennent au moins 
un tensio-actif suppl6mentaire ( le rapport pondfiral des concentrations entre le tensio- 
actif non ionique et le tensio-actif supplemental, est compris entre 5 et 10. 

Le precede de preparation des granules redispersables va maintenant dtre ddcrit. 
Comme indique pr6c6demment, le proc6d6 consiste dans une premiere 6tape d 
preparer une emulsion dans reau tfau moins une matl6re active, <Tau moins un tensio- 
actif non ionique, cf au moins un compose hydrosoluble. 

L*6muIsion peut aussi comprendre au moins un tensio-actif suppl6mentaire si un 
tel compose est employe. 

Bien 6videmment, dans le cas ou des additifs classiques sont utilises, on peut les 
ajouter lors de la formation de remulsion. 

On peut mettre en oeuvre toutes les methodes de preparation <f6mulsions 
connues de I'homme du metier et qui sont d6crites dans "ENCYCLOPEDIA of 
EMULSIONS TECHNOLOGY", volumes 1 * 3 de Paul BECHER 6dit6s par MARCEL 
DEKKER INC., 1983. 

Ainsi, la methode dite d'emulsification en phase directe convient £ la preparation 
des granules selon t'invention. II est rappeie brievement que cette methode consiste a 
preparer un melange contenant I'eau et le ou les tensio-actifs, y compris le compose 
hydrosoluble, puis £ introduce la mati6re active sous forme liquide, sous agitation. 

Une autre methode convenable est remulsification par inversion de phases. Selon 
cette voie, on melange la mati6re active avec un tensio-actif non ionique et on introduit 
goutte £ goutte et sous agitation, reau pouvant contenir les autres constituants tels que 
le solide hydrosoluble. par exemple. A partir d'une certaine quantite d'eau introduite, il se 
produit une inversion de remulsion. On obtient alors une emulsion directe huile dans 
eau. On dilue ensuite remulsion obtenue dans reau de manidre £ obtenir une fraction 
volumique en phase dispers6e appropriee. 

On peut enfin preparer remulsion en mettant en oeuvre des broyeurs colloidaux 
tels que MENTON GAULIN et MICROFLUIDIZER (MICROFLUIDICS). 

La granulomere moyenne de remulsion est en general comprise entre 0,1 et 10 
micrometres et pr6f6rentiellement entre 0,2 et 5 micrometres. 

Selon une variante pr6f6r6e de finvention, on prepare au pr6alable un melange 
comprenant I'eau et le compose hydrosoluble (pr66mulsion). 

L'6mulsification peut 6tre r6alis6e e une temperature voisine de la temperature 
ambiante, bien que des temperatures plus faibles ou plus 6lev6es soient envisageables. 

La quantite de matiere s6che de remulsion est g6n6ralement comprise entre 10 et 
70 % en poids et pr6f6rentiellement entre 40 et 60% en poids. 
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Les teneurs respectives de divers constttuants sont choisies de telle sorte que les 
granules seches presentent la composition definie auparavant. 

U seconde etape du precede de preparation selon (-invention consiste a secher 
I'emulsion ainsi formulee pour obtenir des granules. 

La methode mise en oeuvre pour eliminer reau de remulsion et obtenir des 
granules peut etre effective par tout moyen connu de rhomme du metier. Cependant, 
selon une realisation particulate de Pinvention, on met en oeuvre une methode de 
sechage rapide de I'emulsion. 

Conviennent a ce titre la lyophilisation, qui correspond a une etape de congelation, 
suivie rfune etape de sublimation, ou bien encore le sechage par atomisation. 

Ces modes de sechage. et plus particulierement le dernier, sont particulierement 
indiques car ils permettent de conserver remulsion en retat et tfobtenir directement des 
granules. 

Le sechage par atomisation peut s'effectuer de maniere habituelle dans tout 
appareil connu tel que par exemple une tour tfatomisation associant une pulverisation 
realise* par une buse ou une turbine avec un courant de gaz chaud. 

La temperature d'errtree du gaz chaud (en general de I'air). en tete de colonne. est 
de preference compris entre 100 et 1 15»C et la temperature de sortie est de preference 
comprise entre 55 et 65°C. 

II est a noter que des additifs, tels que les agents antimottants peuvent etre 
incorpores aux granules au moment de cette seconde etape de sechage. On 
recommande d'utiliser une charge choisie notamment parmi le carbonate de calcium, le 
sulfate de baryum. le kaolin, la silice, la bentonite. roxyde de titane. le talc, I'alumine 
hydratee et le sulfoaJuminate de calcium. 

Des examples concrets mais non limitatifs vont maintenant etre present6s. 
EXEMPLE 1 



On prepare une emulsion de composition suivante : 

CiimoQaition %noiri , 

huile de vaseline 40 
nonyl phenol ethoxyle avec 1 0 motifs OE* 1 
acide polyacrylique** (Mw = 2000) g 

WU 50 
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<•) Le nonyl phenol ethoxyle est commercialise par Rhone-Poulenc sous le nom de 
Soprophor® BC10. 

(**) L'acide polyacrylique est commercialis6 par la societe Aldrich. 

5 On realise au preaiable una preemulsion a I'aide tfun ULTRA-TURRAX® (IKA) par 

introduction de rhuile de vaseline dans I'eau contenant le tensio-actif et le poJyacide 
L'emulswn est ensuite introduite dans un broyeur colloidal de type MICROFLUIDIZER- 
M1 1 OT® (MICROFLUIDICS). 

La taille moyenne de remulsion mesuree a I'aide du granulometre laser SYMPATEC® 
10 est de 0,5 micrometres 

Emulsion resultente est sechee au moyen d'un atomiseur de laboratoire type 
BUCHr®, avec une temperature cfentree des gaz de 1 10°C. 

On obtient des granules presentant 80 % en poids (fhuile. 

La mise en contact des granules avec I'eau entraine leur dispersion spontanee et 
la formation d'une emulsion, qui apres examen au microscope, presente une 
granulomere voisine a cede de I'emulsion de depart. 



15 



20 



EXEMPLE 2 



On prepare une emulsion de composition suivante : 
25 Comnnsffinn 

huile silicone 47V300 4q 
nonyl phenol ethoxyl6 avec 1 0 motifs OE* i 
acide polyacrylique** (Mw = 2000) g 

(') Le nonyl phenol ethoxyle est commercialise par Rhone-Poulenc sous le nom de 
Soprophor® BC10. 

(**) L'acide polyacrylique est commercialise par la societe Aldrich. 



30 



35 



On realise au preaiable une preemulsion a raide d un ULTRA-TURRAX® par 
introduction de rhuile de vaseline dans Ceau contenant le tensio-actif et le pofyacide 
L'emulsion est ensuite introduite dans un broyeur colloidal de type MICROFLUIDIZER- 
M110T^. 
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U6mulsion r6sultante est s6ch6e au moyen d'un alomiseur de laboratoire type 
BUCHI®, avec une tempfirature <f entr6e des gaz de 1 1 0°C. 

On obtient des granules pr6sentant 80 % en poids (fhuite. 

5 

La mise en contact des granules avec I'eau entralne leur dispersion spontanea et 
la formation <fune emulsion, qui aprds examen au microscope, presente une 
granulomere voisine £ celle de l'6mu!sion de depart. 

10 EXEMPUE 3 

On prepare une dmulsion de composition sutvante : 



Composition % poids 

15 huile de vaseline 40 

nonyl ph6nol 6thcxyI6 avec 10 motifs OE* 1 

acide polyacrylique** (Mw = 5000) 1 8 

eau 41 



20 (*) Le nonyl ph6nol 6thoxyl6 est commercialisd par Rhone-Poulenc sous le nom de 
Soprophor® BC10. 

(**) L'acide polyacrylique est commercialisd par la societe Aldrich et est en solution * 
50 % poids dans de I'eau. 

25 On rdalise au pr6alable une pr66mulsion & I'aide d'un ULTRA-TURRAX® par 

introduction de I'huile de vaseline dans I'eau contenant le tensio-actif et le polyacide. 
L'6mulsion est en suite introduhe dans un broyeur colloidal de type MICROFLUIDIZER- 
M110T®. 

U6mulsion r6suttante est s6ch6e au moyen d'un atomiseur de laboratoire type 
30 BUCHI®, avec une temperature d'entr6e des gaz de 1 1 0°C. 

On obtient des granules pr6sentant 80 % en poids d'huile. 

La mise en contact des granules avec I'eau entralne leur dispersion spontanea et 
la formation rfune emulsion, qui apres examen au microscope, pr6sente une 
35 granulomere voisine £ celle de i'emulsion de depart. 
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REVENDICATIONS 

1 . Granules redispersables dans Peau comprenant au moins una matidre active sous 
5 forme de liquide hydrophobe, caract6ris6s en ce qu'ils comprennent : 

• au moins une mattere active sous forme de liquide hydrophobe, 

• au moins un tensio-actif non ionique choisi parmi les d6riv6s potyoxyalky16n6s, 

- au moins un compose hydrosoluble choisi parmi les poly&ectrolytes appartenant d 
la famille des potyacides faibles. 

10 

2. Granules selon la ievendication pr6c6dente, caract6ris6s eh ce que te tensio-actif 
non ionique est choisi parmi : 

• les alcools gras 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s 

• les triglycerides 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s 
15 - les acides gras 6thoxyi6s ou 6thoxy-propoxyI6s 

• les esters de sorbitan 6thoxy!6s ou 6thoxy-propoxyl6s 

- les amines grasses 6thoxyl6es ou 6thoxy-propoxyl6es 

- les di(ph6nyH ethyl) phenols 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s 

- les tri(ph6nyl-1 ethyl) phenols 6thoxyl6s ou ethoxy-propoxytes 
20 - les alkyls ph6nols 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyI6s 

3. Granules selon I'une quelconque des revendications 1 e 2, caract6ris6s en ce que 
le compose hydrosoluble est choisi parmi les poly&ectrolytes de nature organique 
issus de la polymerisation de monomdres qui ont la fonmuie g6n6rale suivante : 

25 

R 2 N R 3 

avec Ri t identiques ou diff6rents, repr6sentant H ou CH3 ou CO2H ou (CH2)n 
CO2H avec n = 0i4. 

30 4. Granules selon la revendication pr6c6dente, caract6ris6s en ce que les 
polyfilectrotytes pr6sentent une masse mol6culaire en poids infdrieure & 
20000 g/mole. 

5. Granules selon I'une quelconque des revendications pr6c6dentes f caract6ris6s en 
35 ce qu'ils peuvent comprendre en outre au moins un tensio-actif supplemental 
ionique. 
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6. Granules selon Tune quelconque des revendications precedentes. caracterises en 
ce que la teneur en matiere active est comprise entre 40 et 90 parties en poids 
dans le granule. 

7. Granules selon Tune quelconque des revendications precedentes, caracterises en 
ce que la quantHe de tensio-actif non ionique varie entre 1 et 20 parties en poids 
dans ie granule. 



8. Granules selon Tune quelconque des revendications precedentes, caracterises en 
ce que la quantHe de compose hydrosoluble varie entre 7 et 50 parties en poids 
dans le granule. 



en 



9. Granules selon Tune quelconque des revendications precedentes. caracterises 
ce que le rapport pond6ral des concentrations entre ie tensio-actif non ionique et ie 
ou les tensio-actifs supplemental est compris entre 5 et 10. 



en 



10. Granules selon rune quelconque des revendications precedentes. caracterises 
ce que le rapport ponderal des concentrations entre le tensio-actif non ionique et ie 
compose hydrosoluble est compris entre 30 / 70 et 10 / 90. 

11. Precede de preparation des granul6s redispersables dans I'eau tels que definis a 
rune quelconque des revendications 1 a 10. caracterise en ce que Ton effectue les 
etapes suivantes : 

- on prepare une emulsion dans feu d'au moins une matiere active, d'au moins un 
tensio-actif non ionique. d'au moins un compose hydrosoluble. 

- on seche ('emulsion ainsi obtenue. 

12. Precede selon la revendication precedents caracterise en ce que Ton prepare une 
6mulsion comprenant 10 a 70 % en poids de matieres seches. 

13. Precede selon Tune quelconque des revendications 11 a 13. caracterise en ce que 
I on effectue un sechage par atomisation. 
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